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Показано, що повзучість в -області титанових сплавів, синтезованих з використанням гідрованого титану, є ефективним методом зменшення пористості сплавів. 
Показано, что ползучесть в -области титановых сплавов, синтезирован-ных с использованием гидрированного титана, является эффективным методом уменьшения пористости сплавов. 
It is shown that the creep deformation in -phase region is an effective 
method for decrease of porosity of titanium alloys synthesized using hydro-
genated titanium powder. 
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1. ВСТУП 
При одержанні титанових сплавів з порошкових матеріалів пори, що лишаються в сплавах після процесу спікання, здатні суттєво знизити комплекс їх механічних характеристик. Тому важливою задачею є пошук шляхів зниження об’ємної частки залишкових пор і максимального наближення густини сплавів до їх теоретич-них значень. Зокрема, в титанових сплавах, одержаних з багатоко-мпонентних порошкових систем, після спікання залишається до-сить велика об’ємна частка пор (3—4%). Тому знаходження режи-мів додаткового оброблення титанових сплавів після спікання з ме-тою зменшення їх пористості є актуальною проблемою. 
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 Схема, за якою об’ємна частка пор у металах може знижуватися, добре відома [1]. Згідно з цією схемою, заліковування пор відбува-ється шляхом міграції вакансій від них до найближчих вакансій-них стоків, якими можуть бути межі зерен, субзерен, міжфазні ме-жі, дислокації та тріщини. Експериментально показано, що в бага-тьох пористих сплавах після відпалів при певній температурі вздовж меж зерен спостерігаються зони вільні від пор. 
 З підвищенням температури вакансіям вигідно об’єднуватись у пори, а, за певних умов, пори об’єднуються між собою за механіз-мом коалесценції, оскільки при цьому зменшується поверхнева енергія пористої системи [2]. Необмежене збільшення розміру пор не може бути тому, що при цьому процесі відбувається впорядку-вання структури металу, яке, в свою чергу, повинно викликати різ-ке зменшення ентропії, але, з точки зору термодинаміки, це немо-жливо. 
 Таким чином, для зникнення пор необхідно знайти такі умови оброблення металевих систем (температура, дифузійна рухливість атомів, час витримки, тощо), за яких порам вигідно було б заліко-вуватися, а не коагулювати між собою. 
 Стандартне спікання титанових сплавів у -області дає позитивні результати, з точки зору зниження об’ємної частки пор, але лише до певних значень, після яких цей процес практично зупиняється. Крім того, при таких температурних режимах може спостерігатися швидкий ріст зерен, що значно погіршує механічні характеристики 
сплавів. Відомо [3], що в -області при температурах близьких до 
  -перетворення титанові сплави характеризуються високими коефіцієнтами дифузії атомів, на кілька порядків більшими, ніж в 
-області. Крім того, згідно з роботою [4], спікання порошків у сла-бко упакованій ґратці (ОЦК) відбувається більш активно, ніж у щільно упакованій (ГЦК, ГЩУ). Також показано [5], що пластич-ність деформації в ОЦК-ґратці значно більша, ніж у ГЦК- та ГЩУ-
ґратках. Наведені дані вказують на те, що при витримках в -області не слід очікувати позитивного результату з точки зору зме-ншення пористості, особливо, коли порошкова система вже спіка-
лася при високих температурах у -області. Однак відпал в -
області є більш корисним, ніж відпал у -області, з точки зору збе-
реження дисперсних зерен, тому що при витримках в -області зер-но титанових сплавів практично не росте. Спроба збільшити кіль-кість міжфазних меж, як місць стоку вакансій, шляхом термоцик-
лування в межах   -перетворення, теж не дозволяє зменшити частку пор. 
 Для підвищення «активності» вакансій і прискорення процесу спікання та зменшення пористості треба прикласти додаткове на-пруження [1, 5]. Прикладення напруження при температурах, бли-
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зьких до температур поліморфного перетворення, викликає явище дифузійної повзучості [6]. У процесі дифузійної повзучості відбува-ється пластична деформація металів тільки за рахунок переміщен-ня вакансій. Прикладене напруження стимулює рухливість вакан-сій, спрямовуючи їх до найближчих вакансійних стоків, де вакансії анігілюють. Таке підвищення рухливості вакансій є шляхом до ак-тивації зникнення пор. Ці принципи є справедливими для різних металевих систем, проте, до цього часу не виконувалися системати-чні дослідження для встановлення особливостей зниження об’ємної частки пор і механізмів, які визначають цей процес у титанових сплавах, одержаних з порошкових систем. При цьому важливо до-сягти малопористого або практично безпористого стану саме в тем-пературних межах існування -області титану для уникнення росту зерна в сплавах. 
 Метою даної роботи було розроблення шляхів зниження об’ємної частки залишкових пор у титанових сплавах, одержаних з гетеро-генних порошкових систем, шляхом деформації матеріалу та дослі-дження ролі різних механізмів повзучості в заліковуванні пор. 
2. МЕТОДИКА І РЕЗУЛЬТАТИ ДОСЛІДЖЕННЯ 
У роботі було виконано дослідження впливу повзучості на заліко-вування пор у титанових сплавах, одержаних з використанням гід-рованого титану як основи порошкових систем [7—8]. Об’єктами до-слідження було обрано титанові сплави ВТ1-0 (технічно чистий ти-тан), Ti—10V—2Fe—3Al та ВТ6 (Ti—6Al—4V), які були одержані спі-канням протягом 4 годин при 1250C (для сплавів ВТ1-0 і Ti-10-2-3) та 1300C (для сплаву ВТ6).  
 Зразки мали форму циліндрів діаметром 8 мм та висотою 10 мм. Випробування на повзучість виконували у вакуумній печі стандар-тної крипової установки ПВ 1849 (вакуум 5105 Па) методом стис-кування. 
 Густину сплавів визначали шляхом гідростатичного зважування. Вимірювали густину матеріалів 0 до процесу повзучості і її зміни після повзучості – к. 
 Швидкість повзучості і деформація залежать від багатьох змін-них. Перш за все, це температура, прикладене напруження і час ви-тримки при заданій температурі та напруженні. Теоретично [6] по-взучість може відбуватись при будь-якій температурі і напруженні. Але при малих напруженнях і температурах потрібні роки або де-сятиліття, щоб помітити зміни, які відбуваються в матеріалі. В ек-сперименті ми обмежувались однією, двома годинами випробувань на повзучість.  
 Таким чином, нам залишається підібрати таке напруження і те-мпературу, при яких на протязі 1—2 годин випробувань на повзу-
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чість пори в сплаві повністю зникнуть, або, принаймні, їх частка суттєво знизиться. Зрозуміло, що чим вища температура, тим бі-льша дифузійна рухливість атомів, і процес зникнення пор повинен відбуватися швидше. Але, враховуючи небажаний ріст зерна при переході в однофазну -область, температуру повзучості обирали максимально наближену до температури   - або     -перетворень для відповідних сплавів. Для сплаву ВТ1-0 ця темпе-ратура дорівнювала 850C, для сплаву ВТ6 – 850C і 900C, а для сплаву Ti-10-2-3 – 785C. 
 Отже, визначивши оптимальні температуру і час випробувань, можна при фіксованих їх значеннях дослідити зміну густини спла-вів (тобто зниження об’ємної частки пор) залежно від прикладеного напруження. На рисунку 1 показано як змінюється густина спече-ного титанового сплаву ВТ1-0 (-сплав) залежно від прикладеного напруження за умов повзучості при температурі 850C протягом двох годин. 
 Видно, що при цій температурі поступове підвищення напру-ження призводить до зменшення пористості, і коли напруження досягає 10 МПа, сплав стає абсолютно безпористим. Густина спече-ного сплаву ВТ1-0 за цих умов дорівнює 4,55 г/см3. Дане значення дещо вище, ніж теоретичне для сплаву ВТ1-0 (4,51 г/см3), таку роз-біжність можна пояснити наявністю домішок у сплаві, одержаному порошковим способом. 
 
Рис. 1. Залежність густини спеченого сплаву ВТ1-0 від напруження повзу-чості при 850C. 
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 Помітно, що зростання густини  на рис. 1 не є монотонним. При 
8 МПа на кривій з’являється перегин, швидкість зростання  збі-льшується. Цей перегин свідчить про зміну механізму залікову-вання пор із зростанням напруження. 
 Показником зміни механізму деформації є характеристики пов-зучості. На рисунку 2 наведені криві деформації повзучості сплаву ВТ1-0 при різних напруженнях. Помітно, що крива повзучості, яка відповідає прикладеному напруженню 10 МПа, іде значно вище, ніж криві повзучості при менших напруженнях. Тобто зростає чут-ливість деформації повзучості до напруження. 
 Зазвичай, при сталій температурі швидкість повзучості повинна змінюватись із напруженням за законом n   . За даними рис. 2 на ділянках усталеної повзучості (в інтервалі від 60 до 120 хв.) були визначені швидкості повзучості. 
 На рисунку 3 показана побудована залежність швидкості повзу-чості спеченого сплаву ВТ1-0 від напруження в логарифмічних ко-ординатах. Крива цієї залежності складається з двох прямоліній-них ділянок з різним нахилом відносно вісі напружень. Тангенс ку-та нахилу цих прямолінійних ділянок і є показником степеня n 
( lg / lgn      ). Показник степеня n відображає чутливість шви-дкості повзучості до напруження і залежить від механізму повзучо-сті на усталеній стадії. 
 В інтервалі малих напружень (від 4 до 8 МПа) показник степеня 
n  1. Такий показник степеня характерний для випадку, коли швидкість повзучості контролюється дифузійними механізмами 
[6]. В інтервалі більших напружень показник степеня n стає близь-
 
Рис. 2. Криві повзучості спеченого сплаву ВТ1-0 при різних напруженнях: 
■ – 4 МПа, □– 6 МПа,  – 8МПа, ○– 10МПа. 
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ким до 4, що типово для дислокаційної повзучості, коли швидкість повзучості контролюється переповзанням крайових дислокацій за допомогою дифузії. 
 Таким чином, повне заліковування пор у спеченому сплаві ВТ1-0 за короткий відрізок часу (1—2 год.) спостерігається в тому випадку, коли швидкість повзучості контролюється не стільки дифузією ва-кансій, скільки переповзанням крайових дислокацій за допомогою дифузії. 
 З рисунка 2 видно, що величина деформації за дві години повзу-чості зразка при напруженні   10 МПа майже на порядок більша, ніж при менших напруженнях. Відомо, що саме рух дислокацій призводить до пластичної деформації металів. Тому напруження 
8 МПа, вище якого починається велика пластична деформація, мо-жна вважати межею плинності при повзучості. Збільшення швид-кості заліковування пор при великих напруженнях можна поясни-ти тим, що утворені дислокації можуть слугувати не тільки місця-ми стоку вакансій (як на вільну поверхню), але і додатковими шля-хами міграції вакансій по ядру дислокацій. При малих напружен-нях, за умов тільки дифузійної повзучості, повне заліковування пор теж можливе, але для цього потрібні довгі часові інтервали витри-мки при повзучості. 
 Випробування на повзучість сплаву Ti-10-2-3 (метастабільний -сплав або псевдо -сплав), з метою підвищення його густини, вико-нувались у тому ж режимі, що і випробування сплаву ВТ1-0. Три-валість експерименту обмежили однією годиною. 
 
Рис. 3. Залежність швидкості повзучості спеченого сплаву ВТ1-0 від на-пруження. 
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 На рисунку 4 показано, як змінюється густина спеченого титано-вого сплаву Ti-10-2-3 залежно від прикладеного напруження за умов повзучості при температурі 785C протягом однієї години. 
 Динаміка росту густини сплаву Ti-10-2-3 від прикладеного на-пруження аналогічна тій, що спостерігалась для сплаву ВТ1-0 
(рис. 1). Помітно, що зростання густини  на рис. 4 не є монотон-ним. Спостерігається перегин кривої при напруженні 15 МПа. Тоб-то, як і для сплаву ВТ1-0, можна вважати, що при цьому значенні напруження відбувається зміна не тільки механізму повзучості, але і механізму заліковування пор. 
 На рисунку 5 наведені криві повзучості сплаву Ti-10-2-3, На ді-лянках усталеної повзучості (в інтервалі від 30 до 60 хв.) були ви-значені швидкості повзучості при різних напруженнях і побудова-на залежність швидкості повзучості від прикладеного напруження в логарифмічних координатах для визначення показника n (див. рис. 6). 
 В інтервалі малих напружень (від 3 до 15 МПа) показник степеня 
n  1,3. Такий показник степеня властивий сплаву, коли швидкість повзучості контролюється дифузійними механізмами [6]. В інтер-валі більших напружень показник степеня n стає близьким до 4,1, що типово для дислокаційної повзучості, коли швидкість повзучос-ті контролюється переповзанням крайових дислокацій за допомо-гою дифузії. 
 Таким чином, як у сплаві Ti-10-2-3, так і у сплаві ВТ1-0 повзу-чість сприяє заліковуванню пор. При низьких напруженнях залі-ковування пор відбувається за дифузійним механізмом повзучості. За цих умов повзучості повного заліковування пор можна досягти 
 
Рис. 4. Залежність густини спеченого сплаву Ti-10-2-3 від напруження по-взучості при 785C. 
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тільки при довготривалих витримках.  
 Збільшення напруження веде до зміни механізму повзучості. Механізмом повзучості стає переповзання крайових дислокацій, що контролюється дифузією вакансій. У цьому випадку час до пов-ного заліковування пор скорочується і стовідсоткове заліковування пор спостерігається при досить високих напруженнях за короткий 
 
Рис. 5. Криві повзучості сплаву Ti-10-2-3 при різних напруженнях: ■ – 
3 МПа, □ – 5МПа,  – 15 МПа,▲– 20МПа, ○– 25МПа.
 
Рис. 6. Залежність швидкості повзучості спеченого сплаву Ti-10-2-3 від напруження. 
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термін (1—2 години). Густина спеченого сплаву Ti-10-2-3 стає рів-ною 4,62 г/см3 (тобто теоретичній густині цього матеріалу). 
 Титановий сплав ВТ6 є   -сплавом, легованим такими хіміч-ними елементами як алюміній та ванадій. Зрозуміло, що ці хімічні елементи будуть впливати на загальну швидкість дифузійних про-цесів у сплаві і, відповідно, на процес повзучості та заліковування пор у ньому. 
 Випробування на повзучість сплаву ВТ6 з метою підвищення йо-го густини виконувались у тому ж режимі, що й для інших сплавів. Температура випробування була рівною 900C, тобто максимально близькою до     -перетворення. Тривалість експерименту об-межили однією годиною. За умов повзучості досліджували вплив прикладеного напруження на зміну густини сплаву. На рисунку 7 показано зміну густини сплаву ВТ6 від прикладеного до зразка на-пруження. 
 Помітно, що в сплаві ВТ6, як і в сплаві ВТ1-0, криву залежності зміни густини від напруження повзучості можна розбити на дві ді-лянки. На цій кривій при 10 МПа з’являється перегин, вище якого швидкість зростання  збільшується. Як показано на сплаві ВТ1-0, цей перегин свідчить про зміну механізму заліковування пор із зро-станням напруження. На рисунку 8 побудовано залежність швид-кості повзучості спеченого сплаву ВТ6 від напруження в логариф-мічних координатах. Крива цієї залежності складається з двох прямолінійних ділянок, які мають різний нахил відносно вісі на-пружень. 
 
Рис. 7. Залежність густини спеченого сплаву ВТ6 від напруження повзучо-сті при 900C. 
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 Були визначені показники степеня n в залежності n   . До на-пруження повзучості 10 МПа n  1, а при більших напруженнях 
n  5,5. Тобто повторюється ситуація з іншими сплавами. При ни-зьких напруженнях швидкість повзучості контролюється дифузій-ними механізмами, а в інтервалі більших напружень швидкість по-взучості контролюється переповзанням крайових дислокацій за до-помогою дифузії. 
 Величина напруження переходу від дифузійного механізму пов-зучості до дислокаційного в сплаві ВТ6 дорівнює 10 МПа і є трохи більшою, ніж у сплаві ВТ1-0 (8 МПа). Крім того, в сплаві ВТ6 май-же стовідсоткове зникнення пор (  4,41 г/см3 при теоретичній гус-тині 4,43 г/см3) досягається при напруженні 30 МПа, проти 10 МПа для сплаву ВТ1-0. Ці результати свідчать про те, що в сплаві ВТ-6 вплив легувальних домішок алюмінію і ванадію веде до зменшення дифузійної рухливості вакансій, і для її активації потрібні більш високі напруження. 
 Дані наведені на рисунку 8 були одержані на одному зразку при поступовому підвищенні навантаження. Така постановка експери-менту раціональна з точки зору економії матеріалу, але результат може бути помилковим. Тому були виконані експерименти при од-норазовому прикладенні максимального напруження, при якому було досягнуто повне заліковування пор. 
 На рисунку 9 показані результати цих експериментів при темпе-ратурі 850C, яка приблизно на 100C нижча від температури 
 
Рис. 8. Залежність швидкості повзучості спеченого сплаву ВТ6 від напру-ження. 
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    -переходу. Таку температуру було обрано, щоб запобігти наближенню до однофазної -області, де за умов зникнення пор роз-вивається швидкий ріст зерна. Зразок № 3 пройшов спікання при температурі 1300C впродовж 4 годин, як і зразок № 1 на рис. 4. Че-рез годину повзучості при температурі 850C і напруженні 30 МПа густина сплаву досягла значення 4,415 г/см3 (0,34% пор). Зразок № 2 був нагрітий до температури 1200C без витримки при цій тем-пературі. Пористість у цьому зразку була значно більша, ніж у зра-зку № 3. З цієї причини, за перші 30 хвилин випробування на пов-зучість (850C, 30 МПа) швидкість зростання густини цього зразка була вища. Далі швидкість зростання густини зменшилась і, щоб досягти малої частки пор, зразок № 2 довелось витримувати при по-взучості 90 хвилин (0,45 % пор). 
 Характерною рисою випробувань на повзучість за цих умов є ве-лика кінцева деформація. При високих напруженнях, коли швид-кість повзучості контролюється дифузійно-контрольованим пере-повзанням крайових дислокацій, після досягнення майже безпори-стого стану зразок № 3 мав деформацію за висотою l  23%, а за ді-аметром – d  16%. Зразок № 2 за цих же умов випробувань мав деформацію за висотою l  36%, а за діаметром – d  23%. 
 Велика пластична деформація титанових зразків під час заліко-вування пор не є позитивним фактором, оскільки при одержанні виробів буде суттєво спотворювати їх геометричну форму. Виникла думка, що можливо при заліковуванні пор за механізмом дифузій-ної повзучості, кінцева деформація буде не такою великою. Крім 
 
Рис. 9. Залежність густини спеченого сплаву ВТ6 від часу витримки при повзучості (850C,   30 МПа). 
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того, вище ми вже висловлювали припущення, що досягти повніс-тю безпористого сплаву можна і при дифузійній повзучості, але для цього потрібен великий проміжок часу. 
 Для перевірки цього сплав ВТ6, який одержано спіканням при температурі 1300C протягом 4 годин, було піддано випробуванням при температурі 900C і напруженні 8 МПа. Згідно з рис. 7, за цих умов повзучість сплаву ВТ6 повинна контролюватись дифузійним механізмом. Зміну густини сплаву ВТ6 за цих умов повзучості від часу витримки наведено на рис. 10. 
 За перші години витримки при повзучості густина сплаву різко зростає. Після 15 годин повзучості зростання густини уповільню-ється і наступає усталена стадія росту густини з часом. Далі після 
75 годин повзучості починається зменшення швидкості росту гус-тини. За сто годин повзучості густина сплаву зростає лише до 
4,413 г/см3 (при теоретичному значенні 4,43 г/см3). Тобто, за сто годин дифузійної повзучості не вдалося досягти стовідсоткового за-ліковування пор у сплаві ВТ6, причому за останні години повзучос-ті швидкість зростання густини уповільнюється. 
 Для з’ясування причини такої поведінки зростання густини сплаву були побудовані криві деформації зразка при повзучості за висотою зразка і за діаметром (рис. 11). За висотою іде зменшення розміру, а за діаметром – збільшення розміру зразка. 
 Спостерігається певна кореляція між кривими на рис. 10 і 11. У перші години повзучості деформація за висотою зразка зростає до-сить швидко, в той час коли деформація за діаметром зростає дуже повільно. Згідно з моделлю дифузійної повзучості [6] вакансії вихо-дять на сторону, до якої прикладене навантаження, а міжвузло-
 
Рис. 10. Зміна густини сплаву ВТ6 за умов дифузійної повзучості від часу витримки. 
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винні атоми – на бокову сторону зразка. На початку повзучості концентрація вакансій в зразку перевищує концентрацію міжвуз-ловинних атомів. Тому велика кількість вакансій, що виходить на поверхню зразка призводить до швидкої деформації за висотою і, відповідно, до швидкого збільшення густини. Деформація за діаме-тром збільшується мало. Потім концентрація вакансій зменшуєть-ся і, відповідно, зменшується приріст як деформації, так і густини. 
 Через деякий час, напевно, наступає рівновага між виходом на поверхні вакансій і міжвузловинних атомів. Це призводить до поя-ви усталеної стадії (зростання з постійною швидкістю) як на кривих деформації, так і на кривій зростання густини. І наприкінці випро-бування (після 70 годин) спостерігається зменшення швидкості зростання і деформації, і густини сплаву. Можливо тому, що на той час значно зменшується концентрація вакансій в сплаві. 
 Така кореляція між зростанням з часом деформації і густини сплаву вказує на те, що причиною росту густини сплаву (залікову-ванням пор) є саме повзучість. 
 Цікаво, що деформація сплаву при дифузійній повзучості значно менша, ніж при повзучості, що контролюється переповзанням кра-йових дислокацій (за сто годин повзучості l  16%, а d  8%). 
 Відповідь на питання, чи не відбувається помітний ріст зерна при зменшенні частки пор шляхом деформації у верхній частині   -області, було одержано на прикладі вивчення мікроструктури сплаву Ті-10-2-3. На рисунку 12 наведені мікроструктури сплаву 
Ti-10-2-3 до повзучості і після. Видно, що після повзучості зникли пори, а зерно майже не виросло. Чітку мікроструктуру після повзу-чості важко було одержати через сильно деформований стан. Проте даний результат підтверджує можливість досягнення цим методом 
 
Рис. 11. Криві деформації зразка ВТ6 при дифузійній повзучості: l – де-формація за висотою зразка (її модуль), d – деформація за діаметром. 
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практично безпористих структурних станів титанових сплавів із збереженням дисперсного розміру зерен, що є необхідним для дося-гнення високого комплексу механічних характеристик. 
3. ВИСНОВКИ 
1. Показано, що деформування шляхом повзучості титанових спла-вів, одержаних за порошковим підходом, є ефективним методом зменшення їх залишкової пористості. 
2. У випадку, коли механізмом повзучості є переповзання крайових дислокацій, яке контролюється дифузією, в титанових сплавах спостерігається повне зникнення пор протягом однієї—двох годин повзучості. 
3. При високих температурах і малих напруженнях (нижче межі плинності), коли механізмом деформування є дифузійна повзу-чість, спостерігається часткове зменшення пористості за короткі часові інтервали повзучості. Для повного усунення пористості не-обхідні більш великі терміни витримки при повзучості. Так, у сплаві ВТ6 після 100 годин дифузійної повзучості при деформації на рівні 15—17% залишилась об’ємна частка пор 0,4%. 
4. Виконання повзучості при температурах, нижчих температур однофазної -області, не призводить до помітного росту зерна в дос-ліджених сплавах. 
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Рис. 12. Мікроструктура сплаву Ti—10V—2Fe—3Al до повзучості (а) та після неї (б). 
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